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ARMOUR INDUSTRIAL CHEMICAL COMPANY 
401 North Wabash Avenue, Chicago, I11.-60611, USA 

aacaiaa&as&sasasnssacsBansssaasssssssacsassssssssa 



Thixotrope tlberzugsmassen 



Es 1st seit langem bekannt, dafl starke thixotrope ftberzug8- . 
mass en. insbeeondere Laoke f Anstrichfarbsn, Anstrichlaoke 
oder 8yntheti8Che tfberzUge, eehr geeignet aind. Die Thixo- 
tropie ist eine Erscbeinung, deren WlrkungsraechanisiBUB noch 
nicht in bef riedigender Weise erklfirt werden kami* Sie hat 
zur Polge, dafl beatimote Maasen weniger viakos werden, wenn 
aie hohen Soherkr&f ten auageaetzt werden, worauf 3ie beim 
Stebenlaaaen in ihren normal en Zustand wieder zurtickkehren, 
Derartige Eigenschaf ten Bind bei tlberzugsmasaen erwiinacht, 
die beim Aufpinseln oder Aufaprtihen gleiohm&Big flieflen 
sollen, jedoch dann 80hnell eine hBhere Viakositat beaitzen 
aollen. Dieae erwtlnachten Eigenaohaften erleichtern daa Auf- 
pinseln, vermeiden ein Einaacken und beaeitigen ein Absitzen 
und Auaflieflen dea Pigmented, wobei die Masse gegen Ver- 
aohtitten gesiohert iat und nur ein geringes Elndringen in 
porflae Materialman, auf welche ein tJberzug aufgebracht wird, 
erfolgt. 



Die biaher bekannten Method en zur Ersielung einer Verdickung 
von Anatriohfarben aehen die Verwendung von Seifen f einge- 
dickten Oltn and sehr feiner oder cheaiaoh modif izierter 
Pigment a vor. Dieae Method en erwtfgliohen jedooh nicht den 
Thixotropiegrad, welcher die gewflnsobte Leicbtigkeit der Auf 
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bringung zar Fojge hat. Erne and ere aligemeln angewendete 
Methods zur Eindickung einer Anatrichfarbe beafceht in dern 
Zuaatz einea rait einem Am in amgeaetzten Bentoni ttona ala Ein- 
dickung smitt el. 

Eine verbe3serte Method e zur Heratellung von thixotropen 
Maaaen unter Verwendung von Mineralteilchen wird in der 
US-Patent achrift 2 975 071 beachrieben c Dabei werden Iaocyanate 
in Anatrichmaaaen, welche kieaelaaurehalt ige Mineralien ent~ 
halten, zujeaetzt, wobei die Mineralteilchen zu f iimbildenden, 
e3t erenthalt end en Materialien vernetzt werden* 

Die Erfindung betrifft thixotrope Uberzugamaa^en und Verfahren 
zu ihrer Herat ellung. Durch dieae tlberzugamaaaen werden viele 
der den bi3her bekannten Materialien anhaftenden Nachteile be- 
seitigt. Djtrch die Erfindung werden thixotrope Lacke, Anatnch- 
farben, Anatrichlacke sowie ahnliche tlberzugsmaasen geachaffen, 
die unter Verwendung einer pneumatiachen Vorrichtung aufge- 
aprtiht werden konnen und nur in miniraaler Weiae oder tiberhaupt 
nicht ablaufen, wenn aie auf vertikale OberflSchen aufgebracht 
werden. Die (Jberzugsmaaaen aind dann beaondera zufrieden- 
stellend, wenn aie mittela einea Pinaels aufgebracht werden f 
da aie aich in au8gezeichneter Weiae aufpinaeln laaaen. 

Die erf indung8gemaQen thixotropen ttberzugamaasen beatehen zu 
einem grofleren Teil aus einem aua einem Lack oder aua einer 
Anatrichfarbe beatehenden Grundttberzug und einer kleinen Menge 
Harnatoff f welcher durch die in situ-Reaktion einea aliphati- 
aohen Amina mit einem Isocyanat hergeatellt worden iat. Die 
Struktur mit einer Aminendgruppe wird bevorzugt. 

Aliphatiache Monoamine aind bevorzugte Aminreaktanten f inabe- 
aondere Amine, welche eine aliphatiache Gruppe mit ungefahr 
6 bia 22 Kohlenatoff at omen enthalten, die mit einem Amino- 
atiokatoff verkntlpft iat. Derartige aliphatiache Gruppen 
kOnnen verzweigte oder geradkettlge Kohlenwaaaeratof f e 9 und 
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zwar gesattigt Oder nicht ges&ttigt t aein. Prim&re, aus 
N-n-Alkyi~ 3 N-n-Alkenyl- oder M-se^c Alkylaminen bestehende 
Monoamine mit 6 bis 22 Kohlenstof fatomen werden bevorzugt. 
Mischungen aua Aminen ktfnnen ebenfalls eingesetzt werden. 

N-sec.-Alkylamine aind beaonders geeignet, und zwar wegen 
ihrer niedrigen Schmelzpunkte, wodurch langkettige prim&re 
Amine erhalten werden, die bei Zimraert emperatur aowie unter 
den Bedingungen im Preien fluid sind. Derartige Amine kbnnen 
aus Olefinen nach der in der US-Patent achrift 3 338 967 be- 
achriebenen Method e bergeatellt werden. Eine bevorzugte Unter- 
klaaae aind die N-sec.-Alky lamine mit ungefShr 7 bis !S Kohlen- 
atof fatomen. Die aliphatiache Gruppe kann eine cycliache Gruppe 
Oder eine Arylalkylgruppe sein; beiapielaweiae kann ea aich um 
9( 10) -Phenyl 8tearylamin, daa aich von Olsfiure ableitet, handeln* 

Erf indungsgeraaB geeignete laocyanate 8ind derartige Iaocyanate f 
die mit einem Amin unter Bildung einea Harnatoff8 reagieren. 
Geeignete laocyanate beatehen aua aromatischen oder aliphati- 
achen Mono- und Poly iaocyanat en. Langkettige aliphatiache 
Polyisocyanate, deren aliphatiache Gruppe ungeffthr 6 bi8 
22 Kohlenatof fatome enth&lt, werden bevorzugt o Voreugswei8e 
werden bifunktionelle laocyanate oder deren Prepolymere ein- 
gesetzt, beiapielaweiae aromatische Diisocyanate, wie bei- 
apielaweiae Toluoldiiaocyanat, oder aliphatiache Diisocyanate, 
wie beiapielaweiae Hexamethylendiisocyanat f 80wie die lang- 
kettigen aliphati8chen Diisocyanate, die aich beiapielaweiae 
von Aminoatearylamin und Aminomethylst earylarain ableiten. 
Toluoldiiaocyanat wird zur Pormulierung der erf indung8gem&13en 
Maaaen beaonderg bevorzugt. Im Handel erhaitliche Toluoldiiso- 
cyanate, welche Mischungen aua Tolyl-2 f 4-diiaocyanat und 
Tolyl-2, 6-diiaooyanat darstellen, liefern beaonders befriedi- 
gende Ergebniaae. Im allgemeinen liegt das Tolyl-2 9 4-Iaomere 
in einem erheblichen tfberschuB vor, 
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Erf indungsgeraaB geeignete Massen konnen daduroh formuliert 
werden, daB in situ ungefahr 0 f 05 bis 10 Gew. # Harnatoff, 
bezogen auf die gesamte Masses gebildet werden. Bevorzugte 
Masaen enthalten ungeffihr 0.1 bis 5 Gew 0 Harnatoff. Die 
optiniale Harriatoff konzentration schwankt je nach dem Typ des 
verwendeten LBaungemitt els aowie je nach den gewttnachten Ein- 
diokungseigenachaften^ Ea kbnnen thixotrope Konzentrate her- 
geetellt werden, die bia zu 20 $> oder mehr Harnatoff in einem 
Lack- Oder Anstriohf arbenlbaungatnittel enthalten. Derartige 
Konzentrate konnen Lacken und Anatrichfarben unter Bildung 
thixotroper Dberzugamaaaen zugeaetzt werden. Es wurde gefunden, 
dafl prim&re arylallphatiache Amine y wie beispiels /else 
9( 10)-Phenylstearylamin, besonder8 geeignet zur Bildung von 
Konzentraten sind f und zwar inabe8ondere dann, wenn das 
Phenylstearylamin in Kombination mit einem N-aec.-slkyl- 
primSren Amin v wie beiapielaweiae N *-seco~alkyl( 0^ 1 J4 )-prlmfirer) 
Amin, eingesetzt wird* 

Bekannte Grundtiberzttge kSnnen erf indungagemSS thixotrop ge- 
macht werden. Unter dem Begriff f, tlberzugama3aen ?f sollen Laoke? 
Anatrichfarben ( einachli efllich Emaille, Halbglanz- und Matt- 
farben) aowie Anatrichlacke verstanden werden. Diese Maaaen 
kbnnen aua nattirlichen oder aynthetiachen Quell en formuliert 
werden. Die ttberzugamaaaen kbnnen nicht-reaktive FUllstoffe, 
Pigmente, Sohutzmitt el oder dergleichen enthalten. 

Die GrundtlberzUge konnen natUrlich Lackkompcnenten, wie bei- 
spielsweise Leinaamenbl , TungBl, Sojabohnenol, Fischbl, 
Oktizikabl, Sonnenblumenbl, Olivenbl, Nierenbaumbl oder der- 
gleichen, sowie nichttrocknende Ole, beispielsweise Rizinu8bl 
oder dergleichen, natllrliche Harze, wie beispielaweise 
Kolophonium, Schellack, Kopal oder dergleichen, aowie synthe- 
tiache Harzlackkomponent en, wie beiapielaweiae aynthetiache 
Harze, z.B. Alkyd-, Vinyl- und Aorylharze, Urethanble oder 
dergleichen, enthalten. Daraua iat zu eraehen, daB unter dje 
Definition der Begriff e "lacke" und "Anstrichfarben" , wie sie 
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erfindungsgemafi verwendet werden, natUrliche und eynthetische 
Uberzilge fallen, und zwar alle in Handel erhalt lichen klaren 
und pigmentiert en UberzUge. 

Die LtJaungsmittelkomponente des Grundttberzuga macht in allge- 
meinen einen erhebliohen Ant oil der Masae aua. Geeignete liJ- 
aungBinittel 8ind Kohleuwasserstolf e, und zwar geaattigte Oder 
nicht geaattigte aromatisohe oder aliphatiacbe Kohlenwasaer- 
atoffe, aowie Alkobole, Ketone, Eater, Xther Oder dergleiohen. 
In Frage kommen Laokbenzine, Terpentin, Xylol, Toluol, Benzol, 
A'thylaoetat, Butylaoetat, Amylacetat, Methy lathy lketon, 
Methyliaobutylketon, Furfurylalkohol oder dergleiohen* 

Die erf indungsgemaflen Maaaen laaaen 8ioh in einfaoher Weiae 
naoh einem Verfahren heratellen, welches darin be8teht, daB 
ein aliphatiaches An in und ein Isocyanat einem aua einem Lack 
oder aua einer An8triohfarbe beatehenden GrundUberzug unter 
Bildung von 0,05 bis 10 Gew.-#, bezogen auf die gesamte Maaae, 
an Harnatoff in situ augeaetzt werden, worauf so lange ver- 
miacht wird, bia die in situ-Bildung von Harnstoff erfolgt. 
Ein bevoraugtea Verfahren besteht in der Formulierung von 
0,1 bis 5 Gew.-# Harnstoff in situ. Zur Bildung der Harnstoff e 
ist ea zweokmaBig, das Amin und das Isocyanat in Mengen zu 
verwenden, die zwiscben einem UnterschuB zu der stiJchlometri- 
sohen Menge und einem etwa 40#igen ttbersohuB an Amin scbwanken. 
Vorzugsweiae wird das Amin in einem Molverhaltnis von Amin zu 
Isocyanat von ungefanr 1:1 bia 2,8:1 zugeaetzt, Es hat si oh als 
besonders gllnstig erwiesen, das Molverhaltnis Amin: Isocyanat 
zwisohen 2:1 und 2,8:1 zu halten. Perner ist es vorzuziehen, 
das Amin dem Lttaungamittel einea ffrundtiberzuga zuerst zuzu- 
setzen und dann das Isocyanat unter RUhren zuzugeben. 

Der Harnstoff kann in situ in der gesamten GrundUberzug amass e 
gebildet werden oder in einer flUssigen Komponente des Grund- 
Uberzugs wahrend der Pormulierung der GrundUberzugsmasse er- 
aeugt werden. Wie vorstehend beaohrieben, ktinnen die Konzentrate, 
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welche den Harnatoff enthalten, in aitu mit einem Teil dea 
LOaungsmittels gebildet und anachlieflend der tlberzugamaaae 
zugesetzt werden 0 

Die erfindungagemafi erzielte thixotrope Eindickung 1st auf 
die Umaetzung des Diiaocyanata mit dem Amin zurlickzufiihren. 
0,7 $ Toluoldiiaocyanat warden einem Alkydgrundieranatrioh 
der im Beiapiel 7 beachriebenen Pormulierung zugeaetzt. Dabei 
wird keine Thixotropie erzielt. Werden 1,3 # N-aec.-alkyl- 

^ C 11-14^" primare3 Amin 2U S e38tzt ' dann zoig* die Anatrich- 
farbe eine Eindiokung, die aua der Tabelle XII zu er8ehen i8t. 

Die erfindungagemafi en Maaaen kbnnen chargenweiae durch ein- 
fachea Vermi8chen in Tanka formuliert und bia zur Verwendung 
gegebenenfalla gelagert werden. Derartige Ma8aen 8ind innerhalb 
brelter Temperaturbereiche eowie wShrend langer Zeit8pannen 
atabil. 

Die erfindungagemSflen thixotropen Uberzugamaaaen kbnnen fttr 
eine Verwendung in waflrigen Sy at em en unter Verwendung Ublicher 
Emulgiermittel sowie unter Einhaltung bekannter Emulgier- 
methoden emulgiert werden. 

Die folgenden Beiapiele eriautern die Erfindung. 
Beiapiel 1 

Lackbenzin wird durch die in 8itu-Reaktion von N-aec.-alkyl- 
primttren Amine mit Toluoldiisocyanat eingedickt, Daa Lack- 
benzin wird in einen Becber gegeben, worauf ein Amin direkt 
dem Lackbenzin nach einem Rlihren in einer 80lchen Menge zuge- 
aetzt wird, dafl die in den Tabellen I und II angegebenen 
Konzentrationen erhalten werden. Anachlieflend wird Toluoldi- 
iaocyanat zur Einatellung der in den Tabellen angegebenen 
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Konzentration zugesetzt, wobei ein Molverh&ltnis von 2 Mol 
Amin zu 1 Mol Toluoldiisocyanat eingehalten wird. Das RUhren 
wird so lange fortgeftlhrt, bis eine raaximale Eindiokung er- 
halt en word en 1st. Dies dauert gewcihnlich einige Sekiinden, 
jedoch in keinem Palle lftnger als 5 Minuten. Das Aussehen 
der Produkte ist in der Tabelle I angegeben. Das Aussehen 
der Produkte ver&ndert sich auch nicht nach einem Stehen 
w&hrend einer Zeitspanne von eineni Monat in ruhendem Zustand. 
Die Viskositfiten werden mittels eines Brookfield Viecosimeters 
bei 24°C (75°P) bestiramt. Die Umdrehungen pro Minute sind in 
den Tabellen I und II angegeben, und zwar nach ein era Stehen 
unter statiachen Bedingungen wahrend einer Zeitspanne von 
1 Stunde, 1 Woche, 2 Wocban und 1 Monat, Die Ergebnisse sind 
in den Tabellen I und II zusammengefafit • 

Beispiel 2 

Die im Beispiel 1 beschriebene Arbeitsweise wird wiederholt, 
wobei Xylol verwendet wird und ein Molverh&ltnis Amin: Toluol- 
diisocyanat von 2:1 eingehalten wird. Die ViskositSt wird in 
der gleichen tfeise wie im Beispiel 1 bestimmt. Die Ergebnisse 
sind in den Tabellen III und IV zusammengefafit. 
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Bei8piel 3 

Eingedickte Lackbenzinmassen werden nach der im Beiapiel 1 
beachriebenen Method e unter Verwendung von Toluoldiisocyanat 
und den in den Tabellen V und VI angegebenen Aminen formu- 
liert. Kerosin und Wasaer werden den eingedickten Produkten 
in Mengen von 10 Gew.-#, bezogen auf die eingedickten Pro- 
dukte, zugesetzt. Das Aussehen geht aus der Tabelle V hervoro 
Die Viakoaitat wird mitt els eines Brookfield Viscoeimeters 
bestimmt. Die Ergebnisae sind in der Tabelle VI bei den dort 
angegebenen Temperaturen und den TJmdrehungen pro Minute 
zusammengefaflt. 

Beiapiel A 

Eingedickte Xylolmaaaen werden formuliert und nach der im 
Beiapiel 3 beachriebenen Methode get eat et. Die Irgebniaae 
aind in den Tabellen VII und VIII zusammengefafit • 

Beiapiel 5 

Laokbenzin wird durch die in aitu-Reaktion von 9( 10)-Phenyl- 
etearylamin mit Toluoldiisocyanat eingedickt. Die im Bei- 
apiel 1 beschriebene Arbeitsweise wird eingehalten, wobei 
2 Mol dea Amine pro Mol Toluoldiisocyanat eingesetzt wird. 
Dabei wird thixot ropes klares Gel erhalten. Die Viskositttt 
wird bei Zimmertemperatur geraesaen, und zwar 5 Minuten nach- 
dem die Eindickung erzielt word en war. Die Ergebnisae sind 
in der Tabelle IX zusammengefaflt. 
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Tabelle V 



Additiv* 
Am in 



Lackbenzin 

Konzentra- VerdUnnung mit VerdUnnung mit 
tion i> 10 $ 6l 10 f Waaaer 



N-Beo.-Alkyl- 
(C 7-9 )-arain 1 

N-aec.-Alkyl- 
( c 9- 1 0^~ amin 



N-aeo.-Alkyl-^ 
( c 11 _ 1 4)- anjln ' 

N-8ec.-Alkyl- 
(c 15-20 ) ~ amin 

N-seo.-Alkyl- 
(C 7 _g)-ainin2 



K-aeo . -Alley 1- 
(C g _ l0 )-amin 2 

H-aec.-Alkyl-p 
^ C 11-H>" a " in 



N-aeo-r-Alkyl-p 
(C 15-20 ) - amin 



0,5 FlUaeig 
2,0 PlUaaig 
10,0 Peat 68 Gel 

0,5 PlUaaig 
2,0 Viakoaea wei- 
chea Gel 
Hart 88 Gel 



10,0 

0,5 
2,0 
10,0 

0,5 
2,0 
10,0 

0,5 
2,0 

10,0 



0,5 
2,0 
10,0 

0,5 
2,0 
10,0 



0,5 
2,0 
10,0 



PlUaaig, 2 Schichten 
PlUaaig, 2 Schichten 
Peetea Gel 

PlUaaig, 2 Schichten 
PlUaaige8 weichea 
Gel 

Hartea Gel 



Bleibt flUaaig PlUaaig, 2 Schichten 



PlUaaig 
Pest es Gel 



FlUesig 
PlUaaig 
Hart 

PlUaaig 
Weiohes Gel 

Feates Gel 



Weichea Gel 
Welches Gel 
Hart es Gel 



PlUaaig 
PlUaaig 
Peat es Gel 



PlUaaig 
PlUaaig 
Hart 68 Gel 



PlUaaig, 2 Schichten 
Peatea Gel, H«0-Suapen- 
c sion 

PlUaaig, 2 Schichten 
Flttasig, 2 Schichten 
Hart, HgO-Suspenaion 

PlUaaig, 2 Schichten 
Weiohea Gel, H«0-Sus- 

penBion 
Hartes Gel, Hp0-3ue- 

penaion 

Weiohea Gel, 2 Schichten 
Weichea Gel, 2 Schichten 
Hartea Gel, H ? 0-Su8pen- 

sion 

PlUasig, 2 Schichten 
FlUaslg 2 Schichten 
Hartes Gel, H 2 0-Suspen- 

aion 

PlUaaig, 2 Schichten 
PlUaaig, 2 Sohiohten 
Hartea Gel, HpO-Saepen- 

aion 



* Amin +• Toluoldiiaocyanat 

1 Molverhaltnia des voratehend angegebenen AminsiDilso- 

oyanat ■ 2«1 

2 Molverhaltnia de8 voratehend angegebenen AminstDiiso- 

cyanata- 2,4)1 
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Xylol 

Additiv* 

Amin Konz antra- VerdUnnung rait VerdUnnung mit 
tion i> 10 ?t C5l 10 # Wasser 



1805693 



N- sac. -Alky 1- 0,5 
(Cr, 0 )-amin1 2,0 
7 ~ 9 10,0 

N-aec.-Alkyl- 0,5 
y 1U 10,0 

N-aec.-Alkyl- 0,5 

11 14 10,0 

N-eec.-Alkyl- 0,5 
(C 1( - „ 0 )-amln1 2,0 
15 20 10,0 



N-aec.-Alkyl- 0,5 
(G 7 Q )-auiin2 2,0 
'"9 10,0 



N-aec.-Alkyl- 0,5 
(C q l0 )-amin2 2,0 
9 10 10,0 

N-aec.-Alkyl- 0,5 
11 14 10,0 

N-aec.-Alkyl- 0,5 
(C 1t . 20 )-amin2 2,0 
15 20 10,0 



Welches Gel 
Peatea Gel 
Feates Gel 

Welches Gel 
Welches Gel 
Hartes Gel 

PlUssig 
Welches Gel 
Peat e8 Gel 

PlUaaig 
Welohea Gel 
Hart e8 Gel 

Welches Gel 
Weichea Gel 
Hartes Gel 

Welches Gel 
Welches Gel 
Welches Gel 

PlUssig 
PlUselg 
Peates Gel 

PlUssig 
mokes tfex 
Hartes Uel 



Welches Gel 

Peatea Gel, H«0-Su sponsion 
Peatea Gel, HgO-Su sponsion 

Welohea Gel, 2 Schlchten 
Weichea Gel, 2 Schlchten 
Hartea Gel, HgO-Suspension 

Plliaeig, 2 Schlchten 
Welohea Gel, HpO-Su sponsion 
Pest ob Gel, H^O-Suspension 

PlUssig, 2 Schlchten 
Weiohes Gel, 2 Schlchten 
Hartes Gel, HgO-Suspension 

Welches Gel,H 0 0-Sospension 
Welches GeljIKO-SuspenBion 
Hartes Gel, H|0-3u sponsion 

Weiohes Gel, 2 Schiohten 
Weiohes Gel, 2 Schlchten 
Hartes Gel, HgO-Saspension 

PlUssig, 2 Schiohten 
PlUssig, 2 Schlchten 
Pest es Gel, HgO-Su sponsion 

PlUaaig, 2 Sohichten 
Dicjces trei, HgU-auspension 
Hartes Gel, HgO-Su sponsion 



* Amin + Toluoldiisooyanat 

1 Molverh&ltnis des vorstehend angegebenen Amine :Iiiso- 

cyanat «= 2 i 1 

2 Molverhaitnis des vorstehend angegebenen AminstDiiso- 

oyanat = 2 , 4 » 1 
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Tabelle IX 
Brookfield Yiakoaitat in Centipolae 
Konzentration, it Vpmt 

2 4 10 20_ 

2 4460 2520 1152 674 

4 11140 5970 2668 1410 

10 Featea 0 e 1 



Beiapiel 6 

Lackbenzin wird unter Yerwendung einer Miaohung aua 
9( 10)-Phenylatearylarain and N-aeo.-alkyl( C 1 1-14 )-primarem 
Amin in einem Gewichtaverhaltnia von 7 Teilen Fhenylatearyl- 
aniin zu 1 Tail H-aeo. -alky 1(0., ^^-primarem Amin und 2 Teilen 
Toluoldiiaooyanat eingediokt. Ea wird die im Beiapiel 1 be- 
aobriebene Metbode but Heratellnng dea Gela eingehalten, wobei 
20 Gew.~£ dea Amin-Diiaooyanata verwendet warden. Eine vor- 
gelierte Maaae wird auf dieae Weiae fortnuliert. Ea wird ein 
thixotropea Gel erbalten, daa bei Zimmer temper at ur 1 Stunde 
nach der Gelierung die in der Tabelle X angegebenen Yiakoai- 
tat en beeitzt. 

Tabelle X 
Brookfield Yiakoaitat in Centipolae 
Konzentration, £ Upmi 

2 £ 10 20_ 

20 21400 14800 8940 6090 



Beiapiel 7 

Ein Alkydgrundanatriob wird formuliert. Daa Amin-Diiaocyanat- 
in aitu-Reaktionaprodttkt wird but Bildung einer thixotropen 
Alkydanatriobfarbe verwendet. 
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Der Grundanstrloh wird derart fonnuliert, dafl von Hand die 
folgenden Bestandteile zur Herat ellung des Malanteila ver- 
mi8cht werden: 



Titandioxyd (Ti^-Pure R-902, Dupont) 600 g 

Eingertihrter Talk (Nytal 300) 380 g 

Olreichea Alkydharz (Xac-C 129) 388 g 

73 * Soja 

10 1> Phthalaaureanhydrid 
70 * N.V. 

Bleinaphthenat (24 # Blei) 10 g 

Lackbenzin 78 g 



Der Malanteil wird grUndlich von Hand venniacht und zweimal 
durch eine Dreiwalzenmtihle (Walzenabatand 0,03 mm) ge- 
aohickt. Der Ablegeteil (let down portion) wird unter Ver- 
wendung der folgenden Ghemikalien forauliert : 



Olreiches Alkydharz (Xac-C 129) 502 g 

Bleinaphthenat (24 % Blei) 10 g 

Mangannaphth enat (6 $> Mangan) 4 g 

Phenylqueck8ilber(II)oleat 29i6 g 



Der "let down"-Anteil wird dem Malanteil zugeaetzt and 
kraftig wabrend einer Zeitapanne von einer balben Stunde 
unter Verwendung einea propellerartlgen Rtlhrer8 vermiacht. 

250 g der voratehend formulierten Anatrichfarbe werden mit 
23,9 g einea Lackbenzingela, erhalten durch die in aitu- 
Reaktion von 2 Mol N-aeo.-alkyl(C 1 ^^J-primareo Amin pro Mol 
Toluoldiiaocyanat , in einer Menge von 2 Gew.-^, bezogen auf 
die erhaltene Anstriobfarbenformulierung, in Lackbenzin ver- 
miacht. Die Viechung wird von Hand vermiacht und anachlieflend 
durch eine Dreiwalzenmfihle (Walzenabatand 0,05 mm) geachlckt. 
Die Brookfield Viskoaltat dea Orundfarbenanatricha in dem 
in aitu-Oelayatem, dem daa Lbaungamittel zugeaetzt worden i8t, 
wird bei Zimmertemperatur kurz nach der Pormulierung gemeaaen. 
Die Viakoaitaten aind in der Tabelle XI euaammengefaflt . 
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Tabelle II 

Brookfield Ylakooltat in Centipoise 

Konaentration, i> Upai 

2 4 10 20 

— — — ~ 2600 1700 1100 760 



Beiapiel VIII 

Der in Beiapiel VII foraulierte Grundanatrioh wird mit 
H-8ec.-alkyl(C 11--14 )-pri«are« Aain in einer solo hen Menge 
vermiacht, dafl ein 2: 1-TerbaTtnla von Aain bu Diiaooyanat 
(2 Sew. der fertigen Anstriehfarbenformulierung) erzielt 
wird, und dorota eine Drelwalaenattble (Walaenabatand 0,05 ma) 
geachiokt. Das Laokbensin wird ait deo Tolaoldiiaooyanat 
vermiacht und der Grondan at richf ar b a . welohe das Aain ent= 
halt, Eugeaetat and grttadlich eingeaiaoht. Die Tiekoaitat 
dea fertigen Prodnkts wird bei Eimnertesjperatur in den In 
der naohfolgenden Tabelle XII angegebenen Interval" *n unter 
atatiaohen Bedingangen geaeaaen. 



Zeitintervalle 


Tabelle III 

Upat 
2 4 


10 


20 


1 Tag 


9800 


10200 


5450 


3400 


2 Tage 


12600 


7800 


4450 


2960 


1 Woohe 


13400 


8200 


5300 


3240 



Die in dieaea Beiapiel ait dea Aain-Diiaooyanat-in aitu- 
Reaktioneprodnkt eingedlokte foraalierte AlkydanBtriohfarbe 
beaitzt ongeX&hr die gleiohe Deokkraft wie die Grundfarbe. 
Die eingedlokte Parbe baaitat gate JlieBeigenaobaften and 
ereobeint ala dioke vlekoae Anatriobfarbe, welohe eine 
24-atilndige TrooknnngaBalt erfordert. 
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b«W1 9 

Sine eingedickte Anstriohfarba wird unter Anwendung der 
gleiohen Arbeltawsiae, wie eie in Beiapiel 8 angegaben 
wird, fomuliert, wobai H-eeo.-alkylCC^^-prim&rea Ainin 
and Toluoldiiaocyanat in einem Molverhaltnia von 2s 1 in 
ainar Mange von 1 Gew.-£, bezogen auf dia gaaamte Anatrioh- 
farbenformulierung, verwendet ward an. Dia Viakositaten war- 
dan in dar gleichan Weiae wia in Baiapial 8 gaoassan. Dia 
ErgabniaBe aind in der Tabelle XIII Buaammengefaflt. 





Tabelle XIII 






Zeitintervalle 


Upmt 
2 


4 


10 


20 


1 Tag 


10400 


5850 


2940 


1820 


2 Tag a 


13S75 


7600 


3685 


2280 


1 Wooha 


14600 


8000 


4100 


2510 



Die in dar voratahend beacbriebenen Waiee formulierte Anetrioh- 
farba besitet daa gleicba Deokvermbgen wie die Grundanatrich- 
farbe und weiat guta Pliefleigeneobaften auf. Der Anetrioh iat 
innerhalb von 24 Stunden trooken. 

Beiaploj 19 

Sine eingediokta Anatriohfarba wird unter Einhaltung der 
gleiohen Arbeit aweiae, wie eie im Beiapiel 8 beaobrieben wird, 
hergeatellt, wobei H-aac.-alkyl(C 11-14 )-priBarea Anin und 
Toluoldiieooyanat in ainew Molverhaltnia von 2,4*1 in einer 
Mange von 1 Gew.-Jf, beaogen auf die gesaate Anetrlchfarben- 
forBulierung, verwandet warden. Die ViekoeitMten warden In 
der gleiohen Weiae wie in Beiapiel 8 geoeaeen. Die Brgebniaae 
aind in dar Tabelle XIV suaamaangefafit. 
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Tabelle 


XIV 






Zeitintervalle 


Upn: 
2 


4 


10 


20 


1 Tag 


3700 


2400 


1400 


950 


2 Tage 


10000 


5800 


3250 


2140 


1 Woohe 


11000 


6600 


3700 


2440 



Beiapiel 11 

Eine eingediokte Anatricbfarbe wird unter Einhaltung der 
gleichen Arbeitsweise, wie aie in Beiapiel 10 beachrieben wird, 
formuliert, wobei Oleylamin und Toluoldiiaooyanat in einem 
Molverbaltni8 von 2s 1 in einer Menge von 1 Gew.-£, bezogen 
auf daa Oeaamtgewioht der Anatriohfarbenfornulierung, verwen- 
det werden. Me Viakoaitaten werden in der gleiohen »eise wie 
im Beiapiel 10 gemeaaen. Die Ergebniase aind in der Tabelle IV 
zusammengefaflt. 



Zeitint erval 



1 Tag 



Tabelle XV 
Upmi 

_2 4 

11700 7100 



JO 

3620 



20 

2700 



Beiapiel 12 

Eine Alkydgrundieranatrichfarben-Pormulierung wird darch 
Zugabe der folgenden Beatandteile za den Malmaterial ear Her- 
atellang dea naobatehend angegebenen Kalanteila hergeatellt: 

Titandioxyd (Ti-Pure R-902', Dupont) 272 kg 

Eingertibrter Talk (Nytal 300) 172 kg 

Olreiohea Alkydbari (Xao-C 129) 440 kg 

73 * 8oja 

10 i* Phthalaaareanhydrid 
70 4 I.V. 
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Bleinaphthenat (24 $> Blei) 
Laokbenzin 

Mangannaphthenat (6 i> Mangan) 
Phenylqueckailber( Il)-oleat 
N-secv-alkylCC- 1-1A )-primarea Amin 



9,1 kg 
35,4 kg 

1,8 kg 
13,4 kg 

6,5 kg 



Die Beatandteile des Malanteila werden vorvermiscbt und 
zweimal durch elne Dreiwalzenmtihle (Walzenabstand 0,05 mm) 
geschickt. Der "let down"-Anteil wird durch Zugabe von 
2,9 kg (6,5 pounds) Toluoldiisoeyanat zu 90,7 kg (200 pounds) 
Laokbenzin vorverraischt and dem Malanteil zugesetzt. Die 
geaamte Formulierung wird 30 Minuten lang gertihrt. Babei 
werden folgende Viakositaten erhalten (vergleiche Tabelle XVI). 



Tabelle XVI 



tTpm: 
2 



4 



10 



20 



10500 



6000 



2930 



1800 
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Patentanaprticbe 



1. Thixotrope UbersugsBasae, gekennseicbnet durch eine 
grOfiere Mange elnea Orundtib orange ane Laok Oder elner An- 
atriohfarbe and einer kleineren Menge Harnetoff , weloher 
durch die in eitu-Reaktion elnea aliphatiaoben Amine mit 
einem Ieocyanat eraeugt word en let. 

2. Maase naoh Anaprnoh 1, dad or oh gekennBeichnet , dafl dae 
Am in ein aua N-n-Alkyl-, N-n-Alkenyl- oder N-eec.-Alkylamin 
beat ehendee Mo no am in nit 6 bia 22 Kohlenetoffatemen 1st. 

3. Maase nach Anaprnoh 1, dad or oh gekennseichnet, dafl daa 
Amin ein H-aeo .-Alkylamin mit ungefahr 7 bia 18 Kohlenetoff- 

atomen let z 

4o Maaae naoh Anapruoh 1, daduroh gekennseichnet, dafl daa 
Ieocyanat ein aromatieohee Dilaocyanat iat. 

5. Maaae naoh Anaprnoh 4, daduroh gekennseicbnet, dafl daa 
aromati8ohe Diieocyanat Toluoldllaocyanat iat. 

6. Maeae naoh Anaprnoh 1, daduroh gekennseichnet, dafl der 
Harnstoff in einer Menge von ungefahr 0,05 bia 10 Gew.-£, 
besogen auf die geaante Maeae, rorliegt. 

7. Maaae naoh Anapruoh 1, daduroh gekennseichnet , dafl der 
Harnetoff in einer Menge von ungefahr 0,1 bia 5 Gew.-jl, be- 
sogen auf die Gesamtmaeee, vorliegt. 

8. Maeee naoh Anapruoh 1, daduroh gekennseichnet, dafl daa 
Anin ein aua I-n-Alkyl-, K-n-Alkenyl- Oder I-aeo. -Alkylamin 
beatehendee Monoamin nit 6 bis 22 Kohlenetoffatomen iet, daa 
Ieocyanat aua Toluoldiisocyanat beateht and die Maaae ungefahr 
0,05 bia 10 Oewo-* Harnetoff, besogen auf die geeamte Maaae, 
enthalt. 009809/1464 
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9. Masse nach Anopruoh 8, dadurch gekennzeichnet, daB 
der Grundtlberzug aus einem Alkydharz bestehto 

10. Masee nach Anapruch 8, dadurch gekennzeichnet, daB der 
QrundUberzug ein uue Laokbenzin oder Xylol beatehendea Lb- 
sungamittel enthftlt. 

11. Terfahren zur Heretellung einer thixotropon tfberaugs- 
casse, dadurch gekennzeichnet, daB ein aliphatischea Amln 
und eln laocyanat otnom aus lack oder einer Anatrichi'arbe 
beatehenden Grundtlberzug zur Bildung von ungefahr 0,05 bia 
10 Otn.-Jt, bezogen auf die gesamte Dberzugsmaaae, Harnatoff 
in situ zugesetzt wird, wobei das Amin in einem MolverhUltnia 
▼on Aainilsocyanat von weniger als der etechiometrisch erfor- 
derliohen llenge bia 2,8*1 zugesetzt wird und ao lange ge- 
■ieoht wird, bia die in situ-Bildung von Harnatoff erfolgt " ist. 

12. Terfahren nach Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet , dafl 
das Aaln zuerst und anschlieOend dae laocyanat zugesetzt wird„ 

13. Verfahren naoh Anspruoh 11, dadurch gekennzoichnet, dafi 
als Aain sin aus N-n-Alkyl- f H-n-Alkenyl oder N-eec.-Alkylamin 
beetehendes Monoamin mit 6 bis 22 Kohlenatoffatomen und als 
Isooyanat Toluoldiisooyanat verwendet wird. 

14. Terfahren nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, daB 
der Harnstoff in einer llenge von ungefUhr 0,1 bie 5 Gew.-#, 
besogen auf die geaaote Maaae, gebildet wird. 

15. Terfahren naoh Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, daB 
der QrundUberzug aue einem Alkydharz beateht. 

16. Terfahren naoh Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, dafl 
der tiberzug ein aus Laokbenzin Oder Xylol beetebendee LCeunga- 
mittel entbtUt, 

17 „ Terfahren nach Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, dafi 
das Amin dem Malanteil zugesetzt wird, wiihrend daa laocyanat 
dem "let down»~Anteil zugegeben wird. 
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17. Verfahren naoh Anapruch 11, dadurob gekennieiofanet, dafl 
das Amin den Malanteil BugwetBt wird, wafarend daa iBOoyanat 
den "let do»n"-Anteil sugegeben wird. 
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